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La presenile invention a pour objet un proc6d6 de production de 
lactose A partir de lactos6rura ou d'' un perm^at resultant de 
1' ultrafiltration de lactoserum, ce lactos^rum et perm6at comprenant 
des cations monovalents Na* et K*', des anions monovalents Cl~, des 
cations polyvalents Ca^* et Mg^* et des anions polyvalents min6raux 
tels que des anions phosphate et/ou des anions d'acides organiques 
aptes k former des complexes avec lesdits cations polyvalents, tels 03 

m 

que lactate et citrate. 



Dans le cadre d'un tel procedS de production de lactose, il est 

10 habituellement envisage une operation de concentration avant une 

operation de cristallisation- Cependant, la presence dans le 

lactos§rum ou le perm^at d' ultrafiltration de lactos^rum de 

phosphate de calcium et/ou de magnesium est ^ I'.origine de 
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precipitations dans les 6vaporateurs utilises pour ladite ^ 

15 concentration ; ceci oblige un net.toyage frequent de ces O 
evaporateurs. En outre, la precipitation de phosphate de calcium ■< 
et/ou de magnesium durant la cristallisation a un effet nSfaste sur 
cette derniere, " 

Pour rem§dier ci ces difficultfes, il a 6t6 propos6 dans -la 

20 technique antSrieure de limiter les difficult6s rappelees ci-dessus, 
en ajustant le pH du lactos6rum ou du permeat d' ultrafiltration xie 
mani^re A pr6cipiter du phosphate de calcium et/ou de magnesium pujis 
de s§parer le sel pr^cipit^ par centrifugation. 

Cette technique est cependant coftteuse et le rendement de 

25 decalcification est limits. 

L*id§e k la base de la pr^sente invention est de mettre en 
oeuvre une operation de cristallisation sur un lactos6rum ou permeat 
d' ultrafiltration de lactoserum, trait6 par des r6sines 6changeuses 
d'ions pour I'appauvrir en cations polyvalents et 6ventuellement en 

30 anions polyvalents mineraux et/ou anions d'acides organiques voire 
le debarrasser sensiblement totalement de ces cations et/ou anions, 
tout en produisant des effluents dont la nature permet la 
regeneration desdites resines sans apport ext^rieur - de produits 
chimiques • 

35 Ainsi, la presente invention a pour objet un proc6de conforme 

au premier paragraphe de cette description et qui se caracterise en 
ce qu'il comprend les operations : 



ler aepot 



10 



(a) de substitution d'une partie au moins des cations 
polyvalents du lactos6rum ou perxn^at par des cations 
monovalents, pour obtenir un lactos4rum ou perm^at appauvri 
en cations polyvalents, et 

(b) de cristallisation de ce dernier lactos^run. ou perxneat pour 
obtenir du lactose cristallise et des eaux-m^res enrichies 
en cations monovalents, cette cristallisation etant 
Pr6c6d6e, si besoin est, d'une operation de concentration au 
degr6 voulu dudit lactosirum ou permeat 

I,.op.ratton ,a, ci-d«sus livre uft lao'tos^run. ou per..at C 
fortement enr.chi en cations Monovalents qui ont l-avantage d'avoir o 
aucune incidence n«aste sur !• operation de concentration ^ventuelle © 



ni sur I'.op^ration <b) de ccistallisatlon ultSrieure. 

Quant i l-op^ration (b) , elle produxt du lactose cristallis4 et 
15 dea. eaux-m^res contenant la trSs grande majority des cations 
monovalents contenus dans le lactos.rum ou pem4at issu de 

1 'operation (a) . 

^-^"tageusement, le proc6d^ ,.pion Tj ^ ^ntion pout en uuLre 

comprendre une operation : 

20 (c) de substitution d'une partie au moins des anions polyvalents 

rnxneraux et anions d'acides organiques du lactos^rum ou 
permeat par des anions monovalents non aptes k former des 
complexes avec les cations polyvalents, 
cette operation (c, etant effectu^e si^ultan^ment . 1 'operation (a) 
cx-dessus ou avant cette operation (a,, ce dont il r^sulte un 
lactos.rum ou un perm.at appauvris en anions polyvalents min.raux, 
en anions d'acides organiques et en cations polyvalents. 

II a en effet ete constats qu'un tel remplacement d'une partie 

30 T-"!:" 3" ' '^^"'^^ complexes avec les cations 

Ca et Mg , par des anions monovalents non aptes A former de tels 
complexes, permettait d'am^liorer grandement les rendements de 

decalcification . 

on comprendra que par ce remplacement on d^truit plus ou moins 
lesd.ts complexes, ce qui augmente la disponibilit^ des cations 
35 polyvalents (Ca^, Mg-) qui peuvent de ce fait .tre remplac.s plus 
facilement par les cations monovalents. 
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De preference, le precede selon 1' invention comprend en outre 
1 ' operation : 

(d) de chromatographie d' une partie au inoins des eaux-meres 
obtenues lors de 1' operation (b) de cristallisation, pour 
produire une fraction enrichie en lactose et un raffinat 
enrichi en cations monovalents et §ventuellement en anions 
monovalents . 

Selon un mode de realisation^ 1' operation (a) de substitution 
des cations polyvalents comprend de pr6f6rence le traitement du 
lactos6rum ou du permfeat avec une r6sine cationique dont le contre- 
ion est un cation monovalent. 

Par ailleurS/ 1' operation (c) de substitution des anions 
polyvalents min6raux et anions d'acides organiques comprend de 
preference le traitement du lactoserum ou du pexrm6at avec une rfesine 
anionique dont le contre-ion est un anion monovalent non apte S 
former des complexes avec les cations polyvalents. 

On pr6cisera que les r^sines susmentionn6es sont de preference 
des resines anionique forte et cationique forte. 

Par ailleurs, le cation monovalent constituant le contre-ion de 
la resine cationique est de preference le cation Na* ou K* et 1* anion 
monovalent constituant le contre-ion de la resine anionique est.'de 
preference 1* anion CI". 

Selon une autre caracteristique du procede selon 1' invention, 
celui-ci peut en outre comprendre 1' operation : 

(e) de regeneration de la resine cationique et/ou de la resine 



cette regeneration 6tant avantageusement effectuee d. I'aide d'une 
fraction des eaux-meres produites lors de 1* operation (b) de 
cristallisation et/ou a I'aide d'une fraction au moins du raffinat 
produit lors de 1' operation (d) de chromatographie. 

On ajoutera que cette regeneration peut etre effectuee en serie 
ou en parallele sur la resine anionique et la resine cationique. 

On ajoutera encore que suivant la composition ionique du 
lactoserum ou du permeat, un ajustement du pH du liquide de 
regeneration^ notamment desdites eaux-meres, peut etre necessaire 
pour eviter tout risque de precipitation de phosphate de calcium ou 



anionique susmentionnees , 



1erd§p6t ^ 

# . • I 

de magnesium, Ainsi, cet ajusteinent peut de preference §tre effectue 

au moyen d'acide phosphor ique ou d'acide chlorhydrique , 

La presente invention est illustree ci-apres, de maniere non 

CD 

limitative, par la description d'un exemple de preparation d^y^j 
lactose, faite en reference ^ la figure unique qui est 1^^ 
representation schematique d'une installation pour la mise en oeuvr^^ 
du procede selon 1' invention ♦ ^ 



Le produit de depart est dans 1' exemple choisi, un permea 
obtenu par ultrafiltration d'un lactoserum. Un tel perm6at compren 
10 pour I'essentiel du lactose, des acides organiques et des min^rau^n^ 
(en particulier des cations, Na"**, K*, Ca^*, Mg^*, des anions CI" 



phosphate et des anions d' acides organiques capables de former desV- 

complexes avec lea cations Ca^* et Mg^*, tels que citrate et lactate) . 
Ce perm6at est amene par un conduit 1 a 1' entree d^une colonne 
15 2 garnie d'une resine anionique forte (AF) , puis de la sortie de 

cette colonne 2 par un conduit 3 ^ 1 'entree d'une colonne 4 garnie 

d^une r§sine cationique forte (CF) . 

La r6sine cationique forte est sous l a -Frirmg* hjjg-*- nn v ± j — e-'-esi::'-^:^ — 

dire que son contre-ion est I'ion Na* ou K*" ; la resine anionique 
20 forte est sous la forme Cl", c'est-a-dire que son contre-ion est 

I'ion CI". 

On notera qu'en variante, ces deux r6sines pourraient §tre 
utilisfees en melange, auquel cas une seule colonne serait 
suf f isante . 

25 Lors du passage du perm6at sur la rSsine anionique, il 6change 

ses anions polyvalents min^raux (phosphate) et anions d' acides 
organiques (lactate, citrate) avec les ions CI" de la resine ; lors 
de son passage sur la resine cationique, il ^change ses cations 
polyvalents (Ca^*, Mg^*) avec les ions Na* ou de la resine. 

30 Le perm^at se trouve ainsi d6barrasse d'une partie 

substantielle de ses cations et anions polyvalents min^raux et de 
ses anions d' acides organiques, lesquels cations et anions ont ete 
remplac^s par des cations et anions monovalents ; ce perm^at 
contient done pour l*essentiel du lactose, des ions Na*, K* et CI", 

35 des cations Ca^*, Mg^* rSsiduels, des anions phosphate residuels et 
des anions d'acides organiques r6siduels . 



La solution aqueuse issue de la colonne 4 est ensuite amende 
par un conduit 5 dans une unit§ d' Evaporation 6 dont la fonction est 
de concentrer ce perm^at. 

Le perm6at concentr6 issu de I'unitE 6 est ensuite amen§ par un 
conduit 7 dans une unitfe de cristallisation 8 oCi on assiste ^ la 
cristallisation de lactose que I'on s6pare des eaux-m^res. 

Ces eaux-mferes tr6s riches en ions Na\ et CI" peuvent pour 
leur part gtre utilis6es en totality ou en partie pour la 
r6g6n6ration des r6sines garnissant respectivement les colonnes 2 et 
4 ; cette r§g6n6ration est de pr§f6rence effectuee en parallels sur 
ces r^sines, avec dans ce cas ajout aux eaux-m^res d'un appoint de 
NaCl (voir circuit en traits pointilles sur la figure annexee) . 

Enfin, en variante, une partie ou la totality desdites eaux- 
mferes peuvent §tre amen^es par un conduit 9 en tete d'une colonne de 
5 chroniatographie 10 de laquelle est issus d'une part, une solution 
aqueuse enrichie en lactose residuel et d' autre part, un raffinat 
enrichi en anions et cations monovalents Na*, K* et CI . 

ce raffinat peut lui egalement etre mis en oeuvre pour la 
regeneration des resines des colonnes 2 et 4 (voir circuit en trai,ts 
0 pointings sur la figure annexee) . 

Afin de bien montrer I'interet du proc6d§ selon la pr6sente 
invention, celui-ci a ete compart ^ la technique connue 
d'adoucissement par precipitation et centrifugation (d6cantation 
centrifuge), dans le cadre de la preparation de lactose k partir 
>5 d'un permeat de lactos6rum doux, obtenu par ultrafiltration d'un 
lactoserum. 

Deux variantes ont 6te utilis^es pour le precede selon 

1' invention, d savoir : 

- utilisation d'une resine cationique seule (IRA 252 de la society 
30 americaine Rohm and Haas) = systSme CF ; 

- utilisation d'une resine anionique (IRA 458 de la soci6t6 
americaine Rohm and Haas) suivie en sErie d'une r6sine cationique 
(SRIL Na de la societe Rohm and Haas) = systeme AF - CF. 

Pour ces deux variantes, la regeneration des r6sines est 
35 realises au moyen des eaux-mferes de la cristallisation du lactose en 
respectant les rapports de volume : production de 1 volume d'eaux- 
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m^res i 27 % de matiere sfeche pour 16 volumes de permeat de 
lactoserum d 5,7 % de matidre s^che. 

La composition ionique du perm6at est comme suit : 
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(meq./l) 
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25 
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00 
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Performances des systf^inps 
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CF 


AF-CF 


Decantation 
centrifuge 


m 
0 


Ca + Mg'' dans le perm§at a 
trailer {m6q./l) 


25 


25 


25 


0 

:? 


Ca^* + Mg2* dans I'effluent sortant 
(meq./l) 


4.2 


1.2 


6,3 


% d'elimination de Ca^* + Mg^* 


83 


95 


75 




Capacite cationique {eq./lr) 


0.60 


0.75 







Le permeat ainsi adouci est critallis6 pour produire du lactose 
10 cristallise et des eaux-m^res contenant I'essentiel des impuret^s 
dont les sels A ions monovalents. 



Ces eaux-meres ont 6te clarifi6es par decantation et/ou filtration 
avant leur utilisation comme r6g6n6rant des r^sines. Leur pH ayant 
15 ete ajuste A 5, il n'a pas 6t6 observe de precipitation dans les 

resines , 



REVENDI CATIONS 

1. Proc6d6 de production de lactose d partir de lactoserum ou d' un 
perm6at resultant de 1' ultrafiltration de lactos6rum, ce lactos6rum 
et perm^at comprenant des cations monovalents Na* et K*, des anions 
5 monovalents CI", des cations polyvalent s Ca^* et Mg^* et des anions W 
polyvalents min6raux tels que des anions phosphate et/ou des anions ^ 
d'acides organiques aptes k former des complexes avec lesdits ^ 
cations polyvalents, tels que lactate et citrate, caract6ris6 en ce ^ 
qu' il comprend les operations : ^ 
10 (a) de substitution d' une partie au moins desdits cations p 

polyvalents du lactos6rum ou perm6at par des cations 
monovalents, pour obtenir un lactos6rum ou un permeat g 
appauvri en cations polyvalents, et "O 

(b) de crystallisation de ce dernier lactos6rum ou perm6at pour "< 
15 obtenir du lacto.se cristallise et des eaux-m^res enrichies 

en cations monovalents, cette cristallisatiori .' etant 
prec6d6e, si besoin est, d'une operation de concentration au 
degr6 voulu dudit lactos6rtim ou perm6at. 
2. 'proc6d§ selon la revendication 1, caract6ris6 en ce qu'il 
20 comprend en outre une operation : 

(c) de substitution d'une partie au moins des anions polyvalents 
minferaux et anions d'acides organiques du lactos§rum ou 
permeat par des anions monovalents non aptes & former des 
complexes avec les cations polyvalents, cette operation (c) 

25 6tant effectu^e simultan§ment a 1' operation (a) ou avant 

cette operation (a), ce dont il r^sulte un lactoserum ou un 
permeat appauvri en anions polyvalents min^raux, en anions 
d'acides organiques et en cations polyvalents. 

3. Proofed^ selon la revendication 1 ou 2, caracteris6 en ce qu'il 
30 comprend en outre une operation : 

(d) de chromatographie d'une partie au moins des eaux-meres 
obtenues lors de 1' operation (b) de cristallisation, pour 
produire une fraction enrichie en lactose et un raffinat 
enrichi en cations monovalents et eventuellement en anions 

35 monovalents . 

4. Proc6d§ selon I'une des revendi cations pr6cedentes, caract6ris6 
en ce que 1' operation (a) de substitution des cations polyvalents 
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comprend le traitement du lactoserum ou perm^at avec une resine 
cationique dont le contre-ion est un cation monovalent. 

5. Proc6d6 selon I'une des revendications 2 a 4, caract6ris6 en ce 
que 1' operation (c) de substitution des anions polyvalents min^raux ^ 
et anions d'acides organiques comprend le traitement du lactoserum 3 
ou perm6at avec une resine anionique dont le contre-ion est un anion > 
monovalent non apte a former des complexes avec les cations ^ 
polyvalents. pS 

6. Proc6d6 selon la revendication 4, caracteris6 en ce que le 
cation monovalent constituant le contre-i6n de la r6sine cationique "1 
est le cation Na* ou K*. O 

7. Proced6 selon la revendication 5 ou 6, caraet6ris6 en ce que ^ 
1' anion monovalent constituant le contre-ion de la r6sine anionique 
est I'anion CI". 

15 8. Proced6 selon la revendication 4, 5, 6 ou 7, caract^rise en ce 
qu'il comprend en outre 1' operation : 

(e) de regeneration de la resine cationique et /ou de la resine 
anionique . 

9. Precede selon la revendication 8, caracterise en ce que 
20 1' operation (e) de regeneration est effectuee ^ I'aide d'une 

fraction des eaux-meres produites lors de 1' operation (b) de 
cristallisation. 

10. Procede selon la revendication 8 ou 9, caracterise en ce que 
1' operation (e) de regeneration est effectuee A I'aide du raffinat 

25 produit lors de 1' operation (d) de chromatographie . 

11. Procede selon 1 < une quelconque des revendications 8 A 10, 
caracterise en ce que 1' operation (e) de regeneration est effectuee 
en serie ou en paralieie sur la resine anionique et la resine 
cationique . 



DESSIN PROVISOIRE 




jj^ — f 



reyue le iy/uy/02 




lactose 
crlstallise 



— raffinaf 



effluent 
( lactase) 



Figure unique 




♦ 



regue le 25/09/02 



a IHBttTUT 
HXnoHht OK 

WArkoPRisn 

IKDUATltfCCLK 



BREVET D'BBWENTION 
CERTIFICAT D'UTILlTig 

Code de la propiidtS tntenectuelle • LKrre VI 



N** 11235*02 



D^PARTEMEHT OES BREVETS 

26 bis, me de Satnt Pdtersbourg 
75800 Paris Cedex 08 



DESIGNATION D'lNVEriTEURCS) Page i. ./ i.. 
(SI le demandeur n'est pas Tlnventeur ou Tunique inventeur) 



Vos rSf^rences pour ce dossier 

(facultatij) 


7063F 


N"* D'ENREGISTREMENT NAUONAL 




TtTRE DE L'tNVENTION f 200 caract&ras nu AfinaMc mstvrmiiml ^ 

"Proced6 dc production de lactose ^ poitir de lactos^mm ou d'un permeat resultant de I^ultrafiltration de lactosSrum*' 


LE(S) DEMAND£UR(5) : 

CABINET MALEMONT - 42, avenue du R:6sident Wilson - 751 16 PARIS 

agissanr en quallte de mandatatre de : 

APPLEXION 

264, avenue de la Mauldre 

78680 EPONE 

France 


DESIGNE(NT) EN TANT QU'INV£NT£UR(S) : (ittdiqqez en baut ^ droite aPage 1/1)> S'lf y a plus de trois tnventeurs, 
utiHsez ttn fbrmulalre identique et num^rotez chaque page en IndEquaht le nombre toital de pages). 


Norn 


THEOLEYRE 


Prenoms 


Marc-Andr6 


Adresse 


Rue 


14, rue Montecristo 


Code postal et vtlle 


75020 1 PARIS 


Socf^t^ d'appartenance (facultcaij) 




Nom 




Prenoms 




Adresse 


Rue 




Code postal et ville 


1 


Soci^te d'appartenance (facuUatiJ) 




Nom 




Prenoms 




Adresse 


Rue 




Code postal etvllle 


1 


Soci§t6 d'appartenance (fixcuitatij) 




DATE ET SIGNATURE(S} 
DU (DES) DEFV]ANDEUR(S) / ) 
OU DU WIAMDATAIRE / / 
(S^om ct qualHd du slgnatairep^ Jn/\ 
Paris, le 6 septembre 29jX^-''^^..^^ J 
Jean-Paul Kedinger (9^1 





I 



a 
o 



La (oi n^'TS-iy du 6 Janvier 1978 relative h Tlnformatique, aux fichiers et aux libertes s'applique aux r^ponses faites It ce formulaire. 
Elle garantit un droit d'accfes et de rectification pour les donn^es vous concernant aupr6s de TINPI. 



